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6pA8 FZ 法 に よ る ル チ ル 単 結 晶 の 育 成

秩 父 セ メ ン ト 　 O
樋 口 幹 雄 、細 川 忠 利 、清 水 賢 司

無 機 材 研 　 　　 木 村 茂 行 、北 村 健 二 、井 伊 伸 夫

　 〔 は じ め に ） 近 年 、方 解 石 に と っ て か わ る 偏 光 子 用 の 材 料 と し

て ル チ ル （ Tio ： ） が 注 目 を 集 め っ っ あ る 。 ル チ ル の 単 結 晶 は 、

従 来 ベ ル ヌ ー イ 法 に よ っ て 育 成 さ れ て き た 。 し か し 、光 学 材 料 と

し て 利 用 で き る 程 度 の 高 品 質 結 晶 を 再 現 性 良 く 育 成 す る た め に は

あ ま り 良 い 方 法 で あ る と は い え な い 。今 回 、我 々 は FZ 法 に よ り

高 品 質 の ル チ ル 単 結 晶 を 育 成 す る と と も に 、新 た な る 知 見 を 得 た

の で 報 告 す る 。

　 （ 実 験 ） T102 は 高 温 下 で Ti ”
と Tia ＋

の 共 存 に よ り 、 ル チ ル 構

造 に 酸 素 欠 損 型 の 格 子 欠 陥 を 整 然 と 導 入 し た 形 の Ti 。O ：．−t と い う

一般 式 で 表 わ さ れ る マ グ ネ リ 相 を 生 成 す る 。従 っ て 融 液 か ら ル チ

ル 単 結 晶 を 育 成 し よ う と す る 場 合 、 高 酸 素 濃 度 の 雰 囲 気 下 で 育 成

し な け れ ば な ら な い と い う 考 え か た が 常 識 で あ っ た 。 し か し 、我

a の 基 礎 実 験 か ら は 逆 に 、酸 素 分 圧 の 低 い 領 域 で サ ブ グ レ イ ン 組

織 な ど の 欠 陥 を 含 ま な い 良 質 な ル チ ル 単 結 晶 が 育 成 で き る こ と が

わ か っ た 。今 回 は FZ 法 に お い て 良 質 な ル チ ル 単 結 晶 を 育 成 す る

場 合 の 酸 素 濃 度 の 範 囲 を 明 ら か に す る た め に 、 Ar と Oz を 種 々 の

割 合 で 混 合 し た ガ ス を 雰 囲 気 と し て 使 用 し 育 成 を 行 な っ た 。育 成

装 置 は ニ チ デ ン 機 械 製 SC − 4B を 、試 薬 は 市 販 の 99 ．98Xpure を

用 い た 。育 成 方 位 は C 軸 と し た 。

　 （結 果 お よ び 考 察 ） 酸 素 分 圧 を 3 × 10
−一

コ か ら 1XlePe 以 下 ま で 変

化 さ せ た 結 果 、1 × 10”i
以 下 に お い て サ ブ グ レ イ ン の 発 生 を 抑 制 で

き る こ と が わ か っ た 。図 一 1 に 酸 素 分 圧 が そ れ ぞ れ 3 × 10
’，

と 1x

10
−3

の と き の 結 晶 内 部 の 様 子 を 偏 光 下 で 観 察 し た 結 果 を 示 す 。酸

素 分 圧 の 高 い 方 は サ ブ グ レ イ ン が 多 数 、複 雑 に 入 り 組 ん で い る の

に 対 し て ．低 い 方 で は 周 辺 部 を 除 い て 中 央 部 の 領 域 は 広 く 単 結 晶

化 し て い る 。こ の よ う に 酸 素 分 圧 の 低 い 領 域 で し か 単 結 晶 化 し な

い 理 由 は 、 ま だ 推 測 の 域 を 出 て お ら ず 、 理 論 的 な 説 明 は 難 し い 。

お そ ら く 醵 素 分 圧 の 高 い 場 合 に は 、前 述 の マ グ ネ リ 相 が 隣 り 合 っ

た 組 成 で 2 相 共 存 状 態 の ま ま 固 化 さ れ 、低 温 で の 酸 素 拡 散 に よ り

す べ て ル チ ル 型 構 造 に 戻 る が 、本 来 別 の 相 で あ っ た た め 、必 然 的

に サ プ グ レ イ ン 組 織 を 含 ん だ も の と な る の で は な い か と 考 え ら れ

る 。 FZ 法 に よ り 育 成 し た ル チ ル は 、従 来 の ベ ル ヌ
ーイ 法 の ル チ

ル に 比 べ て 熱 歪 み が 大 幅 に 軽 減 さ れ て お り 、図 一 2 の よ う に 偏 光

顕 微 鏡 の コ ノ ス コ
ープ 像 も 一軸 性 結 晶 に 典 型 的 な 像 を 示 し て い る 。

こ れ か ら 推 定 さ れ る 屈 折 率 変 動 は 3 × 10
−°

以 内 で あ り 、ベ ル ヌ ーイ

法 成 長 結 晶 の 8 × 10−s
の 約 1／30 に 低 減 さ れ て い る 。

　 　 サ ァ グ レ イ　ン 組 織

（ A ）1唆 素 フナ［［ ： 3XLJ
−‘

（B ）酸 素 分 ll： ： IX10
『コ

図一2 ．偏 光顕 微鏡 コ ノ ス コ
ー

フ 像

（A ）r7 ．法 成 長結 晶 ： 光 学 的
一
軸

性 結 晶 に 典 型 的 な 像 ．屈 折 率 変動

は 3xrOrE 以 内 ．

（B ）ベ ル ヌ ーイ 法 成 艮 結 晶 ； 歪 み

の た め 十 文 字 は 変 形 し 2 個 に分 か

れ 円 は 楕 円 に 変 形 し て い る ．屈折

率 変動 は 8xlO
一5 ．
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